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(54) Title: METHOD FOR PRODUCING AROMATIC BEADS 

(54) Bezeichmmg: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON DUFTPERLEN 



(57) Abstract 



The invention relates to a method for producing aromatic shaped bodies, especially aromatic beads, with bulk densities greater than 
700 g/1, whereby a solid and essentially water-free premix comprised of a) 65 to 95 wt. % carrier(s), b) 0 to 10 wt. % auxiliary agent(s), 
and c) 5 to 25 wt. % perfume is subjected to granulation or compacted agglomeration. In addition, the invention relates to the application 
of the inventive aromatic shaped bodies in order to scent washing and cleaning detergents, to washing and cleaning detergents containing 
shaped bodies which are produced according to the invention, and to a method for scenting textiles in a wash machine. 

(57) Zusammenfassung 

Die vorliegende Erflndung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Duftstoff-Formkdpem, insbesondere Duftperlen, mit 
Schuttgewichten oberhalb von 700 g/1, wobei man ein festes und im wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus a) 65 bis 95 Gew.-% 
Tragerstoff(en), b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie c) 5 bis 25 Gew.-% ParfQm einer Granulation oder PreBagglomeration 
unterwirft. Weiterhin betrifft die Erflndung die Verwendung der erfindungsgemaflen Duftstoff-Formkorper zur Beduftung von Wasch- 
und Reinigungsmitteln, Wasch- und Reinigungsmittel, die die erfindungsgemafi hergestellten Formkdrper enthalten, sowie ein Verfahren 
zur Beduftung von Textilien in einer Waschmaschine. 
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„Verfahren zur Herstellung von Duftperlen" 



Die vorliegende Erfindung betriffl die Herstellung von Duftstoff-Formkorpern, 
insbesondere Duftperlen, die in Wasch- und Reinigungsmittel sowie Textilbehandlungs- 
und -nachbehandlungsmittel eingearbeitet werden konnen und die auf den behandelten 
Textilien einen duftverstarkenden Effekt bewirken.Weiter betriffl die Erfindung Wasch- 
und Reinigungsmittel, die die erfindungsgemaB hergestellten Formkorper enthalten und die 
Verwendung der erfindungsgemaB hergestellten Formkorper zur Beduftung von 
Waschflotten. 

Bei der Textilwasche, -behandlung und -nachbehandlung ist es heute ublich, den 
Waschmitteln und Nachbehandlungsmitteln geringe Mengen an Parfum zuzumischen, die 
dazu dienen, der Wasch- oder Spullauge selbst, aber auch dem mit der Wasch- oder 
Spullauge behandelten Textilgut einen angenehmen Duft zu verleihen. Die Beduftung von 
Wasch- und Reinigungs- sowie Nachbehandlungsmitteln ist weiterhin neben Farbe und 
Aussehen ein wichtiger Aspekt des asthetischen Produkteindrucks und ein wichtiger Punkt 
bei der Verbraucherentscheidung fur oder gegen ein bestimmtes Produkt Zur Beduftung 
kann das Parfum entweder direkt in die Mittel eingearbeitet werden oder in einem 
zusatzlichen Schritt der Wasch- oder Spullauge zugefuhrt werden. Der erste Weg legt eine 
bestimmte Produktcharakteristik fest, beim zweiten Weg kann der Verbraucher ttber 
unterschiedliche angebotene Duftvarianten uber „seinen" Duft individuell entscheiden, 
vergleichbar der Wahl eines Eau de Toilettes oder eines Rasierwassers. 

Duftstoff-Formkorper und Verfahren zur Beduftung von Wasch- und Spxillaugen sind 
dementsprechend im Stand der Teclinik breit beschrieben. So offenbart die DE 41 33 862 
(Henkel) Tabletten, die Tragermateri alien, Duftstoffe und gegebenenfalls weitere in 
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Wasch- und Reinigungsmittel ubliche Inhaltsstoffe enthalten, wobei als Tragermaterial 
Sorbit und zusatzlich 20 bis 70 Gew.-% eines Sprudelsystems aus Carbonat und Saure 
eingesetzt werden. Diese Tabletten, die beispielsweise dem Nach- und Weichspulgang bei 
der Textilwasche in einer Haushaltswaschmaschine zugesetzt werden konnen, enthalten 
dabei ca. 3 bis 15, vorzugsweise 5 bis 10 Gew.-% Duftstoff. Bedingt durch den hohen 
Sprengmittelgehalt der Tabletten, sind diese empfmdlich gegen Luftfeuchtigkeit und 
miissen entsprechend geschiitzt gelagert werden. 

Aus der DE 39 11 363 (Baron Freytag von Loringhoven) ist ein Verfahren zur Herstellung 
einer mit Duftstoff angereicherten Wasch- oder Spiillauge und ein zu diesem Zweck 
dienendes Duftstoffzugabemittel bekannt Die Zugabemittel, die in Form von Kapseln oder 
Tabletten vorliegen, enthalten den Duftstoff zusammen mit einem Emulgator in flussiger 
Form (Kapseln) oder an Full- und Tragerstoffe gebunden (Tabletten), wobei als 
Tragerstoffe Natrium-Aluminium-Silikate oder Cyclodextrine genannt werden. Der 
Duftstoffgehalt der Kapseln oder Tabletten liegt bei mindestens 1 g, wobei das Volumen 
der Mittel iiber 1 cm 3 liegt. Bevorzugt sind Tabletten oder Kapseln mit mehr als 2,5 g 
Duftstoff und einem Volumen von mindestens 5 cm 3 . Bei der Lagerung miissen derartige 
Tabletten oder Kapseln mit einer gas- und wasserdichten Umhullungsschicht versehen 
werden, um die Inhaltsstoffe zu schiitzen. Weitergehende Einzelheiten iiber die Herstellung 
und die physikalischen Eigenschaften geeigneter Tabletten sind in dieser Druckschrift 
nicht enthalten. 

Die internationale Anmeldung WO 94/25563 (Henkel-Ecolab) beschreibt ein Verfahren 
zur Herstellung von wasch- und reinigungsaktiven Formkopern unter Anwendung der 
Mikrowellentechnik, das ohne Hochdruckverpressung arbeitet. Die auf diese Weise 
hergestellten Formkorper zeichnen sich durch eine extrem hohe Losegeschwindigkeit bzw. 
Zerfallsgeschwindigkeit bei gleichzeitiger Bruchfestigkeit aus, ohne dafl ein Sprengmittel 
notwendig ist. Gleichzeitig sind sie lagerstabil und konnen ohne zusatzliche Vorkehrungen 
aufbewahrt werden. Es konnen auf diese Weise auch Formkorper hergestellt werden, die 
einen fur Wasch- und Reinigungsmittel ublichen Gehalt an Parfumolen zwischen 1 und 3 
Gew.-% aufweisen. Parfumole sind in der Regel leicht fliichtig und konnten daher bereits 
unter Einwirkung der Mikrowellenbestrahlung verdampfen. Sollen hohere Anteile an leicht 
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fliichtigen fltissigen Substanzen eingesetzt werden, wird daher ein Zweikomponen- 
tensystem, bestehend aus einer mit der Mikrowellentechnik hergestellten Komponente und 
einer die empfindlichen fliissigen Substanzen enthaltenden Komponenten beschrieben. 

Teilchenfonnige Additive zur Beduftung von Waschflotten und zum Einsatz in Wasch- 
und Reinigungsmitteln sowie Verfahren zu ihrer Herstellung sind in den intemationalen 
Patentanmeldungen W097/29176 und W097/29177 (Procter & Gamble) beschrieben. 
Nach der Lehre dieser Schriften werden porose Tragermaterialien (z.B. Sucrose im 
Gemisch mit Zeolith X) mit Parfum versetzt und schlieBlich mit einem coating-Material 
(Carbohydrate) iiberzogen und auf die gewunschte TeilchengroBeverteilung gebracht. 

Die altere deutsche Patentanmeldung 197 35 783.0 (Henkel) beschreibt hochdosierte 
Duftstoff-Formkorper, die Tragermaterial(ien), 20 bis 50 Gew.-% Duftstoff(e) und 
gegebenenfalls weitere in Wasch- und Reinigungsmitteln ubliche Wirk- und Hilfsstoffe 
enthalten, wobei die Formkorper nach Abzug der Duftstoffmenge zu mindestens 50 Gew.- 
% ihres Gewichts aus Fettsauren und fettsauren Salzen bestehen. Diese Duftstoff- 
Formkorper eignen sich sowohl zur Beduftung von Wasch- und Reinigungsmitteln als 
auch zur Beduftung von Textilien in einer Waschmaschine. 

Ein Verfahren zum Aufbringen von Duftstoffen auf Textilgut in einer Waschmaschine 
wird in der DE 195 30 999 (Henkel) beschrieben. In diesem Verfahren wird ein 
duftstoffhaltiger Formkorper, der durch Bestrahlung mit Mikrowellen hergestellt wird, im 
Klarspulgang einer Waschmaschine verwendet. Die Herstellung der vorzugsweise 
kugelformigen Formkorper mit Durchmessera oberhalb von 3 mm und Schuttgewichten 
bis zu 1100 g/1 gelingt nach der Lehre dieser Schrift dadurch, daB man ein Gemisch aus 
iiberwiegend wasserloslichen Tragerstoffen, hydratisierten Substanzen, optional Tensiden 
und Parfum in geeignete Formen fullt und mit Hilfe von Mikrowellenstrahlung sintert. Die 
Duftstoffgehalte der Formkorper liegen zwischen 8 und 40 Gew.-%, als Tragerstoffe 
finden Starken, Kieselsauren, Silikate und Disilikate, Phosphate, Zeolithe, Alkalisaize von 
Polycarbonsauren, Oxidationsprodukte von Polyglucosanen sowie Polyasparginsauren 
Verwendung. Eine als wesentlich bezeichnete Voraussetzung des in dieser Schrift 
beschriebenen Formkorper-Herstellungsverfahrens ist, daB im Gemisch, das mit Hilfe der 
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Mikrowellenstrahlung zu Formkorpern gesintert wird, zumindest teilweise gebundenes 
Wasser vorliegt, d.h. ein Teil der Ausgangsstoffe in hydratisierter Form vorliegt. 

Die im Stand der Technik genannten Losungsvorschlage benotigen entweder zusatzliche 
Sperr- bzw. Hullschichten, um das Parfum auf dem Trager zu fixieren, oder sind nicht 
gleichermaBen zur Beduftung von Wasch- und Reinigungsmitteln und zum direkten 
Einsatz als alleiniges Duftmittel, beispielsweise fur den Klarspiilgang in einer 
Waschmaschine geeignet. Zusatzlich konnen dem Stand der Technik iiber duftverstarkende 
Effekte auf den behandelten Textilien keine Angaben entnommen werden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein Verfahren zur Herstellung von Duftstoff- 
Formkorpern und insbesondere Duftperlen bereitzustellen, die bis zu 15 Gew.-% Duftstoff 
enthalten und dennoch bei der Lagerung nicht mit einer gas- und wasserdichten 
Umhullungsschicht oder Verpackung versehen werden miissen, um die Inhaltsstoffe zu 
schiitzen oder den Verlust von Duftstoff bei der Lagerung zu verhindern. Zusatzlich war es 
ein Ziel der vorliegenden Erfindung, eine Duftstoff-Angebotsform bereitzustellen, die 
sowohl als Compound in iibliche Wasch- und Reinigungsmittel eingearbeitet werden kann, 
als auch direkt zur individuellen Duftwahl in hauslichen Wasch verfahren eingesetzt 
werden kann und auf den behandelten Textilien einen duftverstarkenden Eindruck bewirkt. 

Gegenstand der Erfindung ist demnach ein Verfahren zur Herstellung von Duftstoff- 
Formkorpern, insbesondere Duftperlen mit Schuttgewichten o.berhalb von 700 g/1, wobei 
ein festes und im wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parflim 

einer Granulation oder PreBagglomeration unterworfen wird. 
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Dabei ist im Rahmen dieser Erfmdung unter „im wesentlichen wasserfrei" ein Zustand zu 
verstehen, bei dem der Gehalt an fliissigem, d.h. nicht in Form von Hydratwasser und/oder 
Konstitutionswasser vorliegendem Wasser unter 2 Gew.-%, vorzugsweise unter 1 Gew.-% 
und insbesondere sogar unter 0,5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Vorgemisch, liegt. 
Wasser kann dementsprechend im wesentlichen nur in chemisch und/oder physikalisch 
gebundener Form bzw. als Bestandteil der als Feststoff vorliegenden Rohstoffe bzw. 
Compounds, aber nicht als Fliissigkeit, Losung oder Dispersion in das Verfahren zur 
Herstellung des Vorgemisches eingebracht werden. Vorteilhafterweise weist das 
Vorgemisch insgesamt einen Wassergehalt von nicht mehr als 15 Gew.-% auf, wobei 
dieses Wasser also nicht in fliissiger freier Form, sondern chemisch und/oder physikalisch 
gebunden vorliegt, und es insbesondere bevorzugt ist, daB der Gehalt an nicht an Zeolith 
und/oder an Silikaten gebundenem Wasser im festen Vorgemisch nicht mehr als 10 Gew.- 
% und insbesondere nicht mehr als 7 Gew.-% betragt 

Die Tragerstoffe haben die Aufgabe, die zumeist flussigen Komponenten des Parfums 
aufzunehmen, ohne daC die Teilchen untereinander verkleben. Erst durch die Einwirkung 
der Mischwerkzeuge bei der Granulation oder hoherer Scherkrafte bei der 
Peflagglomeration wird -gegebenenfalls durch den Zusatz von Hilfsstoff(en)- ein 
homogenes plastifiziertes Gemisch erhalten, bei dem das Parftim fein verteilt in den Trager 
eingearbeitet wird. Diese Verfahrensweise hat gegeniiber dem herkommlichen Auftragen 
von Parftim auf porose Tragerstoffe deutliche Vorteile, wie spater noch naher beschrieben 
wird. 

Bevorzugte Tragerstoffe sind ausgewahlt aus der Gruppe der Tenside, Tensidcompounds, 
Di- und Polysaccharide, Silikate, Zeolithe, Carbonate, Sulfate und Citrate und werden in 
Mengen zwischen 65 und 95 Gew.-%, vorzugsweise von 70 bis 90 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, eingesetzt. 

Als tensidische Tragerstoffe konnen samtliche bei Temperaturen bis 40°C festen Tenside 
bzw. Tensidcompounds eingesetzt werden. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird 
unter dem Begriff „Tensidcompound" eine tensidhaltige Zubereitung verstanden, die neben 
iiblichen Tragermaterialien und Hilfsstoffen mindestens 20 Gew.-% eines anionischen, 
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kationischen oder nichtionischen Tensids, bezogen auf das Tensidcompound, enthalt. Die 
in Tensidcompounds ublichen Tragerstoffe konnen dabei vorzugsweise identisch mit den 
vorgenannten Tragerstoffen, die im erfindungsgemafien Verfahren eingesetzt werden, sein, 
es konnen aber auch andere als die oben genannten Tragerstoffe als Trager in den 
Tensidcompounds enthalten sein. 

In bevorzugten Verfahren werden ein oder mehrere Aniontensidcompounds oder 
Aniontenside, insbesondere Seifen, in Mengen von 65 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 
70 bis 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, als 
Tragermaterialien eingesetzt. Beispiele fur Aniontensidcompounds sind dabei 
AlkyIbenzolsulfonat(ABS)-Compounds auf Silikat- oder Zeolith-Tragern mit ABS- 
Gehalten von beispielsweise 10, 15, 20 oder 30 Gew.-%, Fettalkoholsulfat(FAS)- 
Compoundsauf Silikat-, Zeolith- oder Natriumsulfat-Tragern mit Aktivsubstanzgehalten 
von beispielsweise 50-70, 80 oder 90 Gew.-% sowie aniontensidhaltige Compounds auf 
Basis Natriumcarbonat/Natriumsilikat mit Aniontensidgehalten oberhalb von 40 Gew.-%. 
Auch die reinen Aniontenside konnen im Rahmen der vorliegenden Erfmdung als 
Tragerstoffe eingesetzt werden, sofern sie fest sind und sich ihr Einsatz nicht wegen 
eventueller Hygroskopizitat verbietet. Insbesondere Seifen sind dabei als rein- 
aniotensidische Tragerstoffe bevorzugt, da sie einerseits bis zu hohen Temperaturen fest 
bleiben konnen und andererseits keine Probleme hinsichtlich einer unerwunschten 
Wasseraufnahme verursachen. Als Seifen fmden in den Tragermaterialien flir die 
erfmdungsgemaBen Formkorper samtliche Salze von Fettsauren Verwendung. Wahrend 
prinzipiell beispielsweise Aluminium-, Erdalkali- und Alkalimetallsalze der Fettsauren 
eingesetzt werden konnen, sind Formkorper bevorzugt, in denen die Alkalimetall und aus 
diesen wiederum bevorzugt die Natriumsalze der Fettsauren enthalten sind. Als Fettsauren, 
deren Salze als Tragermaterial eingesetzt werden konnen, sind samtliche aus pflanzlichen 
oder tierischen Olen und Fetten gewonnenen Sauren geeignet. Die Fettsauren konnen 
gesattigt oder ein- bis mehrfach ungesattigt sein. Selbstverstandlich konnen nicht nur 
„reine" Fettsauren eingesetzt werden, sondern auch die bei der Spaltung aus Fetten und 
Olen, beispielsweise Palmkern-, Kokos-, ErdnuB- oder Riibol bzw. Rindertalg, 
gewonnenen technischen Fettsauregemische, wobei diese Gemische aus okonomischer 
Sicht wiederum deutlich bevorzugt sind. 
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So lassen sich in den Tragermateri alien fur die erfmdungsgemaBen hochdosierten 
Duftstoff-Fomikorper beispielsweise einzelne Spezies oder Gemische der Salze folgender 
Sauren einsetzen: Caprylsaure, Pelargonsaure, Caprinsaure, Laurinsaure, Myristinsaure, 
Palmitinsaure, Stearinsaure, Octadecan- 12-ol-saure, Arachinsaure, Behensaure, 
Lignocerinsaure, Cerotinsaure, Melissinsaure, 1 O-Undecensaure, Petroselinsaure, 
Petroselaidinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Ricinolsaure, Linolaidinsaure, a- und P- 
Elaosterainsaure, Gadoleinsaure Erucasaure, Brassidinsaure. Selbstverstandlich sind auch 
die Salze der Fettsauren mit ungerader Anzahl von C-Atomen einsetzbar, beispielsweise 
die Salze von Undecansaure, Tridecansaure, Pentadecansaure, Heptadecansaure, 
Nonadecansaure, Heneicosansaure, Tricosansaure, Pentacosansaure, Heptacosansaure, 
In besonders bevorzugten Verfahren werden als Tragerstoff(e) ein oder mehrere Stoffe aus 
der Gruppe der Natriumsalze von gesattigten oder ungesattigten C8-24-Fettsauren 3 
vorzugsweise von gesattigten oder ungesattigten Ci2-i8-Fettsauren und insbesondere von 
gesattigten oder ungesattigten Ci6-Fett sauren, in Mengen von 75 bis 95 Gew.-%, 
vorzugsweise von 80 bis 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden 
Formkorpers, eingesetzt. 

Weitere geeignete Tragerstoffe sind sind beispielsweise Di- und Polysaccharide, wobei 
von Saccharose und Maltose iiber Oligosaccharide bis hin zu den „klassischen" 
Polysacchariden wie Cellulose und Starke sowie deren Derivaten eine breite Palette an 
Stoffen eingesetzt werden kann. Unter den Stoffen aus dieser Untergruppen sind wiederum 
die Starken besonders bevorzugt. 

Auch die iiblicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzten Tragerstoffe wie 
Silikate und Zeolithe sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung als Tragerstoffe 
geeignet. Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende 
Zeolith ist vorzugsweise Zeolith A und/oder P. Als Zeolith P wird beispielsweise Zeolith 
MAP® (Handelsprodukt der Firma Crosfield) eingesetzt. Geeignet sind jedoch auch Zeolith 
X sowie Mischungen aus A, X und/oder P, beispielsweise ein Co-Kristallisat aus den 
Zeolithen A und X, der Vegobond® AX (Handelsprodukt der Condea Augusta S.p.A.). Der 
Zeolith kann als spriihgetrocknetes Pulver oder auch als ungetrocknete, von ihrer Her- 
stellung noch feuchte, stabilisierte Suspension zum Einsatz kommen. Fur den Fall, dafl der 
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Zeolith als Suspension eingesetzt wird, kann diese geringe Zusatze an nichtionischen Ten- 
siden als Stabilisatoren enthalten, bei spiels weise 1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf Zeolith, an 
ethoxylierten Cu-Cig-Fettalkoholenmit 2 bis 5 Ethylenoxidgruppen, C^-Cu-Fettalkoholen 
mit 4 bis 5 Ethylenoxidgruppen oder ethoxylierten Isotridecanolen. Geeignete Zeolithe 
weisen eine mittlere TeilchengroBe von weniger als 10 jam (Volumenverteilung; 
Mefimethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugsweise 18 bis 22 Gew.-%, 
insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an gebundenem Wasser. 

Geeignete Tragerstoffe sind auch schichtformige Natriumsilikate der allgemeinen Formel 
NaMSi x C>2x+i " yH^O, wobei M Natrium oder Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl von 1,9 bis 
4 und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugte Werte fur x 2, 3 oder 4 sind. Derartige 
kristalline Schichtsilikate werden beispielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP- 
A-0 164 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate der angegebenen Formel 
sind solche, in denen M fur Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere 
sind sowohl B- als auch 5-Natriumdisilikate Na2Si20s ' y H 2 0 bevorzugt 

Zu den bevorzugten Buildersubstanzen gehoren auch amorphe Natriumsilikate mit einem 
Modul Na 2 0 : Si0 2 von 1:2 bis 1:3,3, vorzugsweise von 1:2 bis 1:2,8 und insbesondere 
von 1 :2 bis 1 :2,6, welche loseverzogert sind und Sekundarwascheigenschaften aufweisen. 
Die Loseverzogerung gegeniiber herkommlichen amorphen Natriumsilikaten kann dabei 
auf verschiedene Weise, beispielsweise durch Oberflachenbehandlung, Compoundierung, 
KompaktierungA/erdichtung oder durch Ubertrocknung hervorgerufen worden sein. Im 
Rahmen dieser Erfindung wird unter dem Begriff "amorph" auch "rontgenamorph" 
verstanden. Dies heiBt, daB die Silikate bei Rdntgenbeugungsexperimenten keine scharfen 
Rontgenreflexe liefern, wie sie fur kristalline Substanzen typisch sind, sondern allenfalls 
ein oder mehrere Maxima der gestreuten Rontgenstrahlung, die eine Breite von mehreren 
Gradeinheiten des Beugungswinkels aufweisen. Es kann jedoch sehr wohl sogar zu 
besonders guten Buildereigenschaften ftihren, wenn die Silikatpartikel bei 
Elektronenbeugungsexperimenten verwaschene oder sogar scharfe Beugungsmaxima 
liefern. Dies ist so zu interpretieren, daB die Produkte milcrokristalline Bereiche der GroBe 
10 bis einige Hundert nm aufweisen, wobei Werte bis max. 50 nm und insbesondere bis 
max. 20 nm bevorzugt sind. Derartige sogenannte rdntgenamorphe Silikate, welche eben- 
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falls eine Loseverzogerung gegeniiber den herkommlichen Wasserglasern aufweisen, wer- 
den beispielsweise in der deutschen Patentanmeldung DE-A- 44 00 024 beschrieben. Ins- 
besondere bevorzugt sind verdichtete/kompaktierte amorphe Silikate, compoundierte 
amorphe Silikate und tibertrocknete rontgenamorphe Silikate. 

Geeignete Tragermaterialien sind weiterhin Schichtsilikate natiirlichen und synthetischen 
Ursprungs. Derartige Schichtsilikate sind beispielsweise aus den Patentanmeldungen DE- 
B-23 34 899, EP-A-0 026 529 und DE-A-35 26 405 bekannt. Ihre Verwendbarkeit ist nicht 
auf eine spezielle Zusammensetzung bzw. Strukturformel beschrankt. Bevorzugt sind hier 
jedoch Smectite, insbesondere Bentonite. 

Geeignete Schichtsilikate, die zur Gruppe der mit Wasser quellfahigen Smectite zahlen, 
sind beispielsweise Montmorrilonit, Hectorit oder Saponit. Zusatzlich konnen in das Kri- 
stallgitter der Schichtsilikate gemaB den vorstehenden Formeln geringe Mengen an Eisen 
eingebaut sein. Ferner konnen die Schichtsilikate aufgrund ihrer ionenaustauschenden 
Eigenschaften Wasserstoff-, Alkali-, Erdalkali-Ionen, insbesondere Na + und Ca 2+ 
enthalten. Die Hydratwassermenge liegt meist im Bereich von 8 bis 20 Gew.-% und ist 
vom Quellzustand bzw. von der Art der Bearbeitung abhangig. Brauchbare Schichtsilikate 
sind beispielsweise aus US-A-3,966,629, EP-A-0 026 529 und EP-A-0 028 432 

bekannt Vorzugsweise werden Schichtsilikate verwendet, die aufgrund einer 
Alkalibehandlung weitgehend frei von Calciumionen und stark farbenden Eisenionen sind. 

Brauchbare organische Tragerstoffe sind beispielsweise die in Form ihrer Natriumsalze 
einsetzbaren Polycarbonsauren, wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, 
Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren, Aminocarbonsauren, Nitrilotriessigsaure (NTA), 
sofern ein derartiger Einsatz aus okologischen Griinden nicht zu beanstanden ist, so wie 
Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsauren wie Citro- 
nensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren und Mi- 
schungen aus diesen. 

Auch die Sauren an sich konnen eingesetzt werden. Die Sauren besitzen neben ihrer 
Eigenschaft als Tragersubstanz typischerweise auch die Eigenschaft einer 
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Sauerungskomponente und dienen somit auch zur Einstellung eines niedrigeren und 
milderen pH-Wertes von Wasch- oder Reinigungsmitteln. Insbesondere sind hierbei 
Citronensaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, Adipinsaure, Gluconsaure und beliebige 
Mischungen aus diesen zu nennen. Vorzugsweise werden diese Sauren, wenn sie im 
erfindungsgemaBen Vorgemisch eingesetzt und nicht nachtraglich zugemischt werden, 
wasserfrei eingesetzt. 



Gegebenenfalls kann das Vorgemisch Hilfsstoffe enthalten, welche den Zusammenhalt der 
Tragerteilchen, die mit dem Parfum vermischt wurden, verbessern und unter den 
Verfahrensbedingungen der Granulation oder PreBagglomeration die festen Teilchen derart 
von den Hilfsstoffen umschlossen und anschlieBend miteinander verkleben, daB die 
fertiggestellten Endprodukte nahezu genau aus diesen vielen kleinen Einzelteilchen 
aufgebaut sind, welche durch den Hilfsstoffe, der die Aufgabe einer vorzugsweisen dunnen 
Trennwand zwischen diesen Einzelteilchen ubemimmt, zusammengehalten werden. 

Diese Hilfsstoffe erleichtern einerseits die Plastifizierung des Vorgemischs unter den 
Verfahrensbedingungen der Granulation oder PreBagglomeration, andererseits entfalten sie 
bei der Auflosung der Duftstoff-Formkorper desintegrationsfordernde Eigenschaften, ohne 
daB die Formkorper bei Transport oder Lagerung miteinander verkleben. 

Geeignete Hilfsstoffe sind solche aus der Gruppe der Polyethylenglycole, der 
Fettalkoholethoxylate und Fettsaurealkoxylate, die in bevorzugten Verfahren in Mengen 
von 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und insbesondere von 5 bis 7 
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, eingesetzt 
werden. 

Die optional einzusetzenden Fettsaurealkoxylate lassen sich dabei durch die allgemeine 
Formel I beschreiben: 



R'-COO-CCHz-CH-OX-H 



(I), 



R 



WO 99/21953 



PCT/EP98/065I4 



in der R 1 ausgewahlt ist aus C7-n-Alkyl- oder -Alkenyl, R 2 = -H oder -CH 3 und k = 2 bis 10. 
Geeignete Fettalkoholalkoxylate geniigen der Formel II: 



in der R 3 ausgewahlt ist aus Cs-18-Alkyl- oder -Alkenyl, R 4 = -H oder -CH 3 und 1 = 2 bis 10. 
In beiden Fallen lassen sich die entsprechenden Hilfsstoffe durch Ethoxylierung oder 
Propoxylierung von Fettsauren bzw. Fettalkoholen in an sich bekannter Weise leicht 
herstellen, wobei technische Gemische der einzelnen Spezies aus okonomischen Griinden 
bevorzugt sind. 

Weitere geeignete Hilfsstoffe sind Polyethylenglycole (kurz: PEG), die durch die 
allgemeine Formel III beschrieben werden konnen: 



in der der Polymerisationsgrad n von ca. 5 bis zu > 100.000, entsprechend Molmassen von 
200 bis 5.000.000 gmof 1 , variieren kann. Die Produkte mit Molmassen unter 25.000 gmol" 
1 werden dabei als eigentliche Polyethylenglycole bezeichnet, wahrend hohermolekulare 
Produkte in der Literatur oftmals als Polyethylenoxide (kurz: PEOX) bezeichnet werden. 
Die vorzugsweise eingesetzten Polyethylenglykole konnen eine lineare oder verzweigte 
Struktur aufweisen, wobei insbesondere lineare Polyethylenglykole bevorzugt sind. 

Zu den insbesondere bevorzugten Polyethylenglykolen gehoren solche mit relativen Mole- 
kiilmassen zwischen 2000 und 12000, vorteilhafterweise um 4000, wobei Polyethylengly- 
kole mit relativen Molekiilmassen unterhalb 3500 und oberhalb 5000 insbesondere in 
Kombination mit Polyethylenglykolen mit einer relativen Molektilmasse um 4000 
eingesetzt werden konnen und derartige Kombinationen vorteilhafterweise zu mehr als 50 
Gew.-%, bezogen auf die gesamte Menge der Polyethylenglykole, Polyethylenglykole mit 



R 3 -0-(CH 2 -CH-0)]-H 



(II), 



H-(0-CH 2 -CH 2 ) n -OH 



(HI), 



WO 99/21953 PCT/EP98/06514 

12 

einer relativen Molekulmasse zwischen 3500 und 5000 aufweisen. Als Bindemittel konnen 
jedoch auch Polyethylenglykole eingesetzt werden, welche an sich bei Raumtemperatur 
und einem Druck von 1 bar in fliissigem Zustand vorliegen; hier ist vor allem von 
Polyethylenglykol mit einer relativen Molekulmasse von 200, 400 und 600 die Rede. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren bevorzugt, in dem als Hilfsstoffe 
ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Polyethylenglycole mit Molmassen zwischen 2 
und 15 kgmol" 1 , vorzugsweise zwischen 4 und 10 k gmol" 1 , in Mengen von 0 bis 10 Gew.- 
%, vorzugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und insbesondere von 5 bis 7 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, eingesetzt werden. 

Als Parfumole bzw. Duftstoffe konnen im erfindungsgemaBen Verfahren einzelne 
Riechstoffverbindungen, z.B. die synthetischen Produkte vom Typ der Ester, Ether, 
Aldehyde, Ketone, Alkohole und Kohlenwasserstoffe verwendet werden. 
RiechstoffVerbindungen vom Typ der Ester sind z.B. Benzylacetat, 
Phenoxyethylisobutyrat, p-tert-Butylcyclohexylacetat, Linalylacetat, 

Dimethylbenzylcarbinylacetat (DMBCA), Phenylethylacetat, Benzylacetat, 
Ethylmethylphenylglycinat, Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropionat, Benzylsalicylat, 
Cyclohexylsalicylat, Floramat, Melusat und Jasmecyclat. Zu den Ethem zahlen 
beispielsweise Benzylethylether und Ambroxan , zu den Aldehyden z.B. die linearen 
Alkanale mit 8 - 18 C-Atomen, Citral, Citronellal, Citronellyloxy-acetaldehyd, 
Cyclamenaldehyd, Lilial und Bourgeonal, zu den Ketonen z.B. die Jonone, oc- 
Isomethylionon und Methyl-cedrylketon, zu den Alkoholen Anethol, Citronellol, Eugenol, 
Geraniol, Linalool, Phenylethylalkohol und Terpineol, zu den Kohlenwasserstoffen 
gehoren hauptsachlich die Terpene wie Limonen und Pinen. Bevorzugt werden jedoch 
Mischungen verschiedener Riechstoffe verwendet, die gemeinsam eine ansprechende 
Duftnote erzeugen. 

Solche Parfumole konnen auch naturliche Riechstoffgemische enthalten, wie sie aus 
pflanzlichen Quellen zuganglich sind, z.B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen- oder 
Ylang-Ylang-Ol. Ebenfalls geeignet sind Muskateller-Salbeiol, Kamillenol, Nelkenol, 
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Melissendl, Minzol, Zimtblatterol, Lindenblutenol, Wacholderbeerol, Vetiverol, 
Olibanumol, Galbanumol und Labdanumol sowie Orangenbliitenol, Neroliol, 
Orangenschalenol und Sandelholzol. 

Das im wesentlichen wasserfreie Vorgemisch wird nach dem Zusammengeben der 
einzelnen Bestandteile einer Granulation oder Preflagglomeration unterworfen. Bei der 
Granulation wird das Vorgemisch durch die umlaufenden Mischwerkzeuge verdichtet und 
homogenisiert und zu Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, granuliert. Die 
Granulation des im wesentlichen wasserfreien Vorgemischs liefert dabei Duftperlen mit 
einem breiteren Kornspektrum (Grob- und Feinanteile), weshalb die Verfahrensvariante 
der PreBagglomeration gegeniiber der Granulation bevorzugt ist. 

Bei dem Verfahren der PreBagglomeration wird das Vorgemisch unter Druck und unter 
Einwirkung von Scherkraften verdichtet und plastifiziert, dabei homogenisiert und 
anschlieBend formgebend aus den Apparaten ausgetragen. Die technisch bedeutsamsten 
PreBagglomerationsverfahren sind die Extrusion, die Walzenkompaktierung, die 
Pelletierung und das Tablettieren. Im Rahmen der vorliegenden Erfmdung bevorzugte 
PreBagglomerationsverfahren sind die Extrusion, die Walzenkompaktierung und die 
Pelletierung. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfmdung wird dabei das Vorgemisch vorzugs- 
weise kontinuierlich einem Planetwalzenextruder oder einem 2-Wellen-Extruder bzw. 2- 
Schnecken-Extruder mit gleichlaufender oder gegenlaufender Schneckenfuhrung zuge- 
fiihrt, dessen Gehause und dessen Extruder-Granulierkopf auf die vorbestimmte Extrudier- 
temperatur aufgeheizt sein konnen. Unter der Schereinwirkung der Extruderschnecken 
wird das Vorgemisch unter Druck, der vorzugsweise mindestens 25 bar betragt, bei extrem 
hohen Durchsatzen in Abhangigkeit von dem eingesetzten Apparat aber auch darunter 
liegen kann, verdichtet, plastifiziert, in Form feiner Strange durch die Lochdiisenplatte im 
Extruderkopf extrudiert und schlieBlich das Extrudat mittels eines rotierenden Abschlag- 
messers vorzugsweise zu etwa kugelformigen bis zylindrischen Granulatkornern 
verkleinert. Der Lochdurchmesser der Lochdiisenplatte und die Strangschnittlange werden 
dabei auf die gewahlte Granulatdimension abgestimmt. In dieser Ausfuhrungsform gelingt 
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die Herstellung von Granulaten einer im wesentlichen gleichmaBig vorherbestimmbaren 
Teilchengrofle, wobei im einzelnen die absoluten TeilchengroBen dem beabsichtigten 
Einsatzzweck angepaBt sein konnen. Im allgemeinen werden Teilchendurchmesser bis 
hochstens 0,8 cm bevorzugt. Wichtige Ausfiihrungsformen sehen hier die Herstellung von 
einheitlichen Granulaten im Millimeterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis 5 
mm und insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm vor. Das Lange/Durchmesser- 
Verhaltnis der abgeschlagenen primaren Granulate liegt dabei in einer wichtigen 
Ausfiihrungsform im Bereich von etwa 1:1 bis etwa 3:1. Weiterhin ist es bevorzugt, das 
noch plastische Primargranulat einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt 
zuzufuhren; dabei werden am Rohextrudat vorliegende Kanten abgerundet, so daB letztlich 
kugelformig bis annahernd kugelfbrmige Extrudatkorner erhalten werden konnen. Falls 
gewunscht konnen in dieser Stufe geringe Mengen an Trockenpulver, beispielsweise 
Zeolithpulver wie Zeolith NaA-Pulver, mitverwendet werden. Diese Formgebung kann in 
marktgangigen Rondiergeraten erfolgen. Dabei ist darauf zu achten, daB in dieser Stufe nur 
geringe Mengen an Feinkornanteil entstehen. Eine Trocknung der entstehenden Extrudate 
erubrigt sich im Rahmen der vorliegenden Erfmdung, da das Verfahren erfmdungsgemaB 
im wesentlichen wasserfrei, also ohne die Zugabe von freiem, nicht-gebundenem Wasser 
erfolgt. 

Alternativ konnen Extrusionen/Verpressungen auch in Niedrigdruckextrudern, in der Kahl- 
Presse oder im Bextruder durchgefuhrt werden. 

Ebenso wie im Extrusionsverfahren ist es auch in den anderen Herstellungsverfahren be- 
vorzugt, die entstandenen Primargranulate/Kompaktate einem weiteren formgebenden Ver- 
arbeitungsschritt zuzufuhren, insbesondere einer Verrundung zuzufuhren, so daB letztlich 
kugelformig bis annahernd kugelfbrmige (perl enformige) Korner erhalten werden konnen. 

Dadurch, daB das erfindungsgemaBe Verfahren im wesentlichen wasserfrei - d.h. mit Aus- 
nahme von Wassergehalten („Verunreinigungen") der eingesetzten festen Rohstoffe was- 
serfrei - durchgefuhrt wird, wird ein okologisch wertvolles Verfahren bereitgestellt, da 
durch den Verzicht auf einen nachfolgenden Trocknungschritt nicht nur Energie gespart 
wird sondern auch Emissionen, wie sie uberwiegend bei herkommlichen Trocknungsarten 
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auftreten, vermieden werden konnen. Dariiber hinaus ermoglicht der Verzicht auf 
nachfolgende Trocknungsschritte erst die Einarbeitung der Duftstoffe in das Vorgemisch 
und somit die Herstellung der erfmdungsgemaBen Duftstoff-Formkorper, insbesondere 
Duftperlen. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wird das 
erfmdungsgemaBe Verfahren mittels einer Walzenkompaktierung durchgefuhrt. Hierbei 
wird das duftstoffhaltige feste und im wesentlichen wasserfreie Vorgemisch gezielt 
zwischen zwei glatte oder mit Vertieftingen von definierter Form versehene Walzen 
eindosiert und zwischen den beiden Walzen unter Druck zu einem blattformigen 
Kompaktat, der sogenannten Schiilpe, ausgewalzt. Die Walzen iiben auf das Vorgemisch 
einen hohen Liniendruck aus und konnen jenach Bedarf zusatzlich geheizt bzw. gekiihlt 
werden. Bei der Verwendung von Glattwalzen erhalt man glatte, unstrukturierte 
Schiilpenbander, wahrend durch die Verwendung sturkturierter Walzen entsprechend 
strukturierte Schiilpen erzeugt werden konnen, in denen beispielsweise bestimmte Formen 
der spateren Duftstoff-Formkorper vorgegeben werden konnen. Das Schulpenband wird 
nachfolgend durch eine Abschlag- und Zerkleinerungsvorgang in kleinere Stucke 
gebrochen und kann auf diese Weise zu Granulatkornern verarbeitet werden, die durch 
weitere an sich bekannte Oberflachen-behandlungsverfahren weiter vergiitet, insbesondere 
in annahernd kugelformige Gestalt gebracht werden konnen. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wird das 
erfmdungsgemaBe Verfahren mittels einer Pelletierung durchgefuhrt. Hierbei wird das 
duftstoffhaltige feste und im wesentlichen wasserfreie Vorgemisch auf eine perforierte 
Flache aufgebracht und mittels eines druckgebenden Korpers unter Plastifizierung durch 
die Locher gedriickt. Bei tiblichen Ausfuhrungsformen von Pelltpressen wird das 
Vorgemisch unter Druck verdichtet, plastifiziert, mittels einer rotierenden Walze in Form 
feiner Strange durch eine perforierte Flache gedriickt und schlieBlich mit einer 
Abschlagvorrichtung zu Granulatkornern zerkleinert. Hierbei sind die unterschiedlichsten 
Ausgestaltungen von Druckwalze und perforierter Matrize denkbar. So finden 
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beispielsweise flache perforierte Teller ebenso Anwendung wie konkave oder konvexe 
Ringmatrizen, durch die das Material mittels einer oder mehrerer Druckwalzen 
hindurchgepreBt wird. Die PreBrollen konnen bei den Tellergeraten auch konisch geformt 
sein, in den ringformigen Geraten konnen Matrizen und PreBrolle(n) gleichlaufigen oder 
gegenlaufigen Drehsinn besitzen. Ein zur Durchfiihnmg des erfindungsgemafien 
Verfahrens geeigneter Apparat wird beispielsweise in der deutschen Offenlegungsschrift 
DE 38 16 842 (Schluter GmbH) beschrieben. Die in dieser Schrift offenbarte 
Ringmatrizenpresse besteht aus einer rotierenden, von PreBkanalen durchsetzten 
Ringmatrize und wenigstens einer mit deren Innenflache in Wirkverbindung stehenden 
PreBrolle, die das dem Matrizenraum zugeftihrte Material durch die PreBkanale in einen 
Materialaustrag preBt. Hierbei sind Ringmatrize und PreBrolle gleichsinnig antreibbar, 
wodurch eine verringerte Scherbelastung und damit geringere Temperaturerhohung des 
Vorgemischs realisierbar ist. Selbstverstandlich kann aber auch bei der Pelletierung mit 
heiz- oder kiihlbaren Walzen gearbeitet werden, um eine gewiinschte Temperatur des 
Vorgemischs einzustellen. 

Ein weiteres Prefiagglomerationsverfahren, das erfmdungegemaB eingesetzt werden kann, 
ist die Tablettierung. Aufgrand der GroBe der hergestellten Formkorper kann es bei der 
Tablettierung sinnvoll sein, zusatzlich zum Bindemittel iibliche Desintegrationshilfsmittel, 
beispielsweise Cellulose und ihre Derivate oder quervernetztes PVP zuzusetzen, die die 
Desintegration der PreBlinge in der Waschflotte erleichtern. 



Die erfindungsgemaB hergestellten Duftstoff-Formkorper konnen zusatzlich noch 
nachtraglich mit Parfum bediist werden. Auch die herkommliche Beduftungsvariante, d.h. 
die Abpuderung und Bedusung mit Parfum, laBt sich bei den erfindungsgemaB 
hergestellten Duftstoff-Formkorpern durchfuhren. 

Vorteilhafterweise werden bei den erfindungsgemaB hergestelltenen Duftstoff- 
Formkorpern mindestens 30 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 40 Gew.-% und 
insbesondere mindestens 50 Gew.-% des insgesamt im Formkorper enthaltenen Parfiims 
iiber das erfmdungsgemaBe Herstellverfahren in die Mittel eingebracht, d.h. in die 
Granulate bzw. PreBagglomerate eingearbeitet, wahrend die restlichen 70 Gew.-%, 
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vorzugsweise 60 Gew.-% und insbesondere 50 Gew.-% des insgesamt im Mittel 
enthaltenen Parfums auf die Granulate bzw. PreBagglomerate, die gegebenenfalls 
oberflachenbehandelt sein konnen, aufgespriiht oder anders aufgebracht werden. 

Durch die-Aufteilung des Gesamt-Parfumgehaltes der Mittel in Parfum, welches in den 
Granulaten bzw. PreBagglomeraten enthalten ist und Parfum, das an den Granulaten bzw, 
PreBagglomeraten haftet, laBt sich eine Vielzahl von Produktcharakteristiken realisieren, 
die erst durch das erfindungsgemaBe Verfahren moglich werden. So ist es beispielsweise 
denkbar und moglich, den Gesamt-Parfumgehalt der Mittel in zwei Portionen x und y 
aufzuteilen, wobei der Anteil x aus haftfesten, d.h. weniger fliichtigen und der Anteil y aus 
leichter fliichtigen Parfumolen besteht. 

Es sind nun Wasch- oder Reinigungsmittel herstellbar, in denen der Anteil des Parfums, 
der iiber die Granulate bzw. PreBagglomerate in die Mittel eingebracht wird, hauptsachlich 
aus haftfesten Riechstoffen zusammengesetzt ist. Auf diese Weise konnen haftfeste 
Riechstoffe, die die behandelten Gegenstande, insbesondere Textilien, beduften sollen, im 
Produkt „festgehalten" werden und ihre Wirkung dadurch hauptsachlich auf der 
behandelten Wasche entfalten. Demgegemiber tragen die leichter fliichtigen Riechstoffe zu 
einer intensiveren Beduftung der Mittel an sich bei. Auf diese Weise ist es auch moglich, 
Wasch^ und Reinigungsmittel herzustellen, die als Mittel einen Geruch aufweisen, der sich 
vom Geruch der behandelten Gegenstande unterscheidet. Der Kreativitat von Parfumeuren 
sind dabei kaum Grenzen gesetzt, da iiber die Wahl der Riechstoffe einerseits und iiber die 
Wahl der Einarbeitungsmethode in die Mittel andererseits nahezu grenzenlose 
Moglichkeiten existieren, die Mittel und iiber die Mittel die mit ihnen behandelten 
Gegenstande zu beduften. 

Das oben beschriebene Prinzip laBt sich selbstverstandlich auch umkehren, indem die 
leichter fliichtigen Riechstoffe in die Granulate bzw. PreBagglomerate inkorporiert und die 
schwerer fliichtigen, haftfesten Riechstoffe auf die Mittel aufgespriiht werden. Auf diese 
Weise wird der Verlust der leichter fliichtigen Riechstoffe aus der Verpackung bei 
Lagerung und Transport minimiert, wahrend die Duftcharakteristik der Mittel von den 
haftfesteren Parfiimen bestimmt wird. 
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Die allgemeine Beschreibung der einsetzbaren Parfume (siehe oben) stellte allgemein die 
unterschiedlichen Substanzklassen von Riechstoffen dar. Urn wahrnehmbar zu sein, muB 
ein Riechstoff fliichtig sein, wobei neben der Natur der funktionellen Gruppen und der 
Struktur der chemischen Verbindung auch die Molmasse eine wichtige Rolle spielt. So 
besitzen die meisten Riechstoffe Molmassen bis etwa 200 Dalton, wahrend Molmassen 
von 300 Dalton und daruber eher eine Ausnahme darstellen. Aufgrund der 
unterschiedlichen Fliichtigkeit von Riechstoffen verandert sich der Geruch eines aus 
mehreren Riechstoffen zusammengesetzten Parfums bzw. Duftstoffs wahrend des 
Verdampfens, wobei man die GeruchseindrUcke in „Kopfnote" (top note), „Herz- bzw. 
Mittelnote" (middle note bzw. body) sowie „Basisnote" (end note bzw. dry out) unterteilt. 
Da die Geruchswahrnehmung zu einem groBen Teil auch auf der Geruchsintensitat beruht, 
besteht die Kopfnote eines Parfums bzw. Duftstoffs nicht allein aus leichtfluchtigen 
Verbindungen, wahrend die Basisnote zum groBten Teil aus weniger fluchtigen, d.h. 
haftfesten Riehcstoffen besteht. Bei der Komposition von Parfums konnen leichter 
fliichtige Riechstoffe beispielsweise an bestimmte Fixative gebunden werden, wodurch ihr 
zu schnelles Verdampfen verhindert wird. Die oben beschriebene Ausfuhrungsform der 
vorliegenden Erfmdung, in der die leichter fluchtigen Riechstoffe bzw. Duftstoffe in das 
PreBagglomerat inkorporiert werden, ist eine solche Methode zur Riechstoffixierung. Bei 
der nachfolgenden Einteilung der Riechstoffe in „leichter fliichtige" bzw. „haftfeste" 
Riechstoffe ist also tiber den Geruchseindruck und daruber, ob der entsprechende 
Riechstoff als Kopf- oder Herznote wahrgenommen wird, nichts ausgesagt. 

Haftfeste Riechstoffe, die im Rahmen der vorliegenden Erfmdung einsetzbar sind, sind 
beispielsweise die atherischen Ole wie Angelikawurzelol, Anisol, Arnikabliitenol, 
Basilikumol, Bayol, Bergamottol, Champacablutenol, Edeltannenol, Edeltannenzapfenol, 
Elemiol, Eukalyptusol, Fenchelol, Fichtennandeldl, Galbanumol, Geraniumol, 
Gingergrasol, Guajakholzol, Gurjunbalsamol, Helichrysumol, Ho-Ol, Ingwerol, Irisol, 
Kajeputol, Kalmusol, Kamillenol, Kampferol, Kanagaol, Kardamomenol, Kassiaol, 
Kiefernnadelol, Kopaivabalsamol, Korianderol, Krauseminzeol, Kummelol, Kuminol, 
Lavendelol, Lemongrasol, Limetteol, Mandarinenol, Melissenol, Moschuskomerol, 
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Myrrhenol, Nelkenol, Neroliol, Niaouliol, Olibanumol, Orangendl, Origanumol, 
Palmarosaol, Patschuliol, Perubalsamol, Petitgrainol, Pfefferol, Pfefferminzol, Pimentol, 
Pine-Ol, Rosenol, Rosmarinol, Sandelholzol, Sellerieol, Spikol, Sternanisol, Terpentinol, 
Thujaol, Thymianol, Verbenaol, Vetiverdl, Wacholderbeerol, Wermutol, Wintergriinol, 
Ylang-Ylang-Ol, Ysop-Ol, Zimtol, Zimtblatterdl, Zitronelldl, Zitronenol sowie 
Zypressenol. 

Aber auch die hohersiedenden bzw. festen Riechstoffe natiirlichen oder synthetischen 
Ursprungs konnen im Rahmen der vorliegenden Erfindung als haftfeste Riechstoffe bzw. 
Riechstoffgemische, also Duftstoffe, eingesetzt werden. Zu diesen Verbindungen zahlen 
die nachfolgend genannten Verbindungen sowie Mischungen aus diesen: Ambrettolid, oc- 
Amylzimtaldehyd, Anethol, Anisaldehyd, Anisalkohol, Anisol, Anthranilsauremethylester, 
Acetophenon, B enzy laceton, B enzal dehyd, B enzoes aureethy lester, B enzophenon, 
Benzylakohol, Benzylacetat, Benzylbenzoat, Benzylformiat, Benzylvalerianat, Borneol, 
Bornylacetat, ot-Bromstyrol, n-Decylaldehyd, n-Dodecylaldehyd, Eugenol, 
Eugenolmethylether, Eukalyptol, Farnesol, Fenchon, Fenchylacetat, Geranylacetat, 
Geranylformiat, Heliotropin, Heptincarbonsauremethylester, Heptaldehyd, Hydrochinon- 
Dimethylether, Hydroxyzimtaldehyd, Hydroxyzimtalkohol, Indol, Iron, Isoeugenol, 
Isoeugenolmethylether, Isosafrol, Jasmon, Kampfer, Karvakrol, Karvon, p- 
Kresolmethylether, Cumarin, p-Methoxyacetophenon, Methyl-n-amylketon, 
Methylanthranilsauremethylester, p-Methylacetophenon, Methylchavikol, p- 
Methylchinolin, Methyl-p-naphthylketon, Methyl-n-nonylacetaldehyd, Methyl-n- 
nonylketon, Muskon, p-Naphtholethylether, p-Naphtholmethylether, Nerol, Nitrobenzol, 
n-Nonylaldehyd, Nonylakohol, n-Octylaldehyd, p-Oxy-Acetophenon, Pentadekanolid, p- 
Phenylethylakohol, Phenylacetaldehyd-Dimethyacetal, Phenylessigsaure, Pulegon, Safrol, 
Salicylsaureisoamylester, Salicylsauremethylester, Salicylsaurehexylester, 

Salicylsaurecyclohexylester, Santalol, Skatol, Terpineol, Thymen, Thymol, y-Undelacton, 
Vanilin, Veratrumaldehyd, Zimtaldehyd, Zimatalkohol, Zimtsaure, Zimtsaureethylester, 
Zimtsaurebenzylester. 



Zu den leichter fliichtigen Riechstoffen zahlen insbesondere die niedriger siedenden 
Riechstoffe natiirlichen oder synthetischen Usprung, die allein oder in Mischungen 
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eingesetzt werrden konnen. Beispiele fur leichter fltichtige Riechstoffe sind 
Alkyisothiocyanate (Alkylsenfole), Butandion, Limonen, Linalool, Linaylacetat und - 
propionat, Menthol, Menthon, Methyl-n-heptenon, Phellandren, Phenylacetaldehyd, 
Terpinylacetat, Zitral, Zitronellal. 

In das erfmdungsgemaBe Verfahren lassen sich zusatzlich zu den genannten Bestandteilen 
des im wesentlichen wasserfreien Vorgemischs weitere Inhaltsstoffe in untergeordneten 
Mengen von 1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% und insbesondere 1 bis 2 
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Vorgemisch, einbringen. Diese Stoffe konnen dazu 
dienen, die Duftperlen anzufarben oder ihnen anwendungstechnische Vorteile zu verleihen. 
Es konnen aber auch Waschmittelinhaltsstoffe zugegeben werden, deren tibliche 
Einarbeitung verfahrenstechnische Nachteile mit sich bringt. So werden iiblicherweise in 
geringen Mengen eingesetzte Stoffe wie optische Aufheller, Phosphonate, 
Farbiibetragungsinhibitoren etc. nachtraglich zugemischt. Durch die Einbringung dieser 
Stoffe in das erfmdungsgemaBe Verfahren werden Duftstoff-Formkorper, insbesondere 
Duftperlen hergestellt, die weitere Wirksubstanzen enthalten und so als Duft- und 
Wirkcompound in Wasch- und Reinigungsmittel eingebracht werden konnen. Dariiber 
hinaus wird auf diese Weise bei der Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln ein 
zusatzlicher Verfahrensschritt eingespart. 

In weiteren Ausfuhrungsformen sieht die vorliegende Erfindung die Verwendung von 
Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, mit Schiittgewichten oberhalb von 700 
g/1; hergestellt nach dem erfindungsgemaBen Verfahren durch Granulation oder 
PreBagglomeration eines festen und im wesentlichen wasserfreien Vorgemischs aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum, 

zur Beduftung von Wasch- und Reinigungsmitteln vor. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform betrifft die vorliegende Erfindung daher Wasch- oder 
Reinigungsmittel, die erfindungemaB hergestellte Duftstoff-Formkorper, insbesondere 
Duftperlen, in Mengen von mehr als 0,5 Gew.-%, vorzugsweise mehr als 1 Gew.-% und 



WO 99/21953 



21 



PCT/EP98/06514 



insbesondere mehr als 2 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Wasch- oder Reinigungsmittel, 
enthalten. 

Die erfindungsgemaC hergestellten Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, 
konnen in iibliche Wasch- und Reinigungsmittel eingearbeitet werden und dienen dann 
gemafl oben genannter Verwendung zur Beduftung dieser Mittel. Es ist aber auch moglich, 
die erfmdungsgemaB hergestellten Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, separat 
als Bestandteil eines „Baukasten"-Systems anzubieten, bei dem der Verbraucher ein 
parfumfreies Basiswaschmittel erwirbt und verschiedene Duftstoff-Formkorper, 
insbesondere Duftperlen, zumischen kann, um so je nach Art der behandelten Wasche 
unter den verschiedensten Duftvarianten auswahlen zu konnen. 

Nutzt man die oben beschriebene Moglichkeit, untergeordnete Mengen weiterer Stoffe in 
das Vorgemisch einzuarbeiten, so kann man mit Hilfe der erfindungsgemaiJ hergestellten 
Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, Wasch- und Reinigungsmittel herstellen, 
die aus mindestens zwei Compounds bestehen, wobei die Duftstoff-Formkorper, 
insbesondere Duftperlen eines dieser Compounds sind. Dabei werden die Bestandteile der 
Wasch- und Reinigungsmittel, die nicht oder nicht in ausreichender Menge in den 
Duftstoff-Formkorpern enthalten sind, in Form eines oder mehrerer Compounds mit den 
Duftstoff-Formkdrpern, insbesondere Duftperlen, vermischt. Eine weitere 
Ausfiihrungsform der Erfmdung betrifft daher Wasch- oder Reinigungsmittel, die durch 
Vermischen von mindestens zwei Compounds hergestellt werden, wobei mindestens ein 
Compound aus Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, mit Schuttgewichten 
oberhalb 700 g/1 besteht, die durch Granulation oder PreCagglomeration eines festen und 
im wesentlichen wasserfreien Vorgemischs aus 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 0 bis 10 
Gew.-% Hilfsstoff(en), 5 bis 25 Gew.-% Parfiim sowie 1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 
bis 5 Gew.-% und insbesondere 1 bis 2 Gew.-% eines oder mehrerer Stoffe aus der Gruppe 
der Farbstoffe, optischen Aufheller, Komplexbildner, Farbiibertragunsinhibitoren, Enzyme 
und soil-release-Polymere, besteht. 
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Eine weitere bevorzugte Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfmdung ist ein Verfahren 
zum Aufbringen von Duftstoffen auf Textilgut in einer Waschmaschine durch Zugabe von 
duftstoffhaltigen Formkorpern, insbesondere Duftperlen, im Spiilgang, wobei Formkorper 
mit Schtittgewichten oberhalb von 700 g/1; hergestellt nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren durch Granulation oder PreBagglomeration eines festen und im wesentlichen 
wasserfreien Vorgemischs aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum, 

in den Wasch- oder Spulgang eines maschinellen Waschverfahrens zur nassen Wasche 
gegeben werden. 
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Beispiele: 

Durch Vermischen der nachfolgend genannten Rezepturbestandteile in einem Lodige- 
Mischer wurde ein rieselfahiges Vorgemisch hergestellt, das in einem Extruder verdichtet 
und plastifiziert wurde. 



Tabelle 1: Duftperlen- Vorgemisch (Zusammensetzung in Gew.-%) 





DUP1 


DUP2 


DUP3 


DUP4 


DUP 5 


DUP 6 


Na-Salz einer Fettsaure (80% 
Palm/ 20% Cocos) 


85,7 


88,0 


88,0 








Zeolith X 








10,0 






Na-Silikat, Modul 2,4 










10,0 




PEG 4000 


4,8 




4,0 


7,0 


7,0 


6,0 


Spriihgranulat 1 








73,0 






Spriihgranulat 2 










73,0 




Spriihgranulat 3 












79,0 


ParfumSl 


9,5 


12,0 


8,0 


10,0 


10,0 


15,0 



Zusammensetzung der Spriihgranulate (durch Spriihtrocknung hergestellte 
Tensidcompounds) 



Spriihgranulat 1 : 



26,17 Gew.-% 
4,00 Gew.-% 
55,63 Gew.-% 
0,70 Gew.-% 
13,00 Gew.-% 
0,50 Gew.-% 



Na-C 9 -i 3-Alkylbenzolsulfonat 

Natriumcarbonat 

Zeolith 4A 

Salze aus Losung 

Wasser 

Natriumhydroxid 



Spriihgranulat 2: 



30,00 Gew.-% 
4,25 Gew.-% 
53,73 Gew.-% 
0,85 Gew.-% 



Na-Cg-i 3- Alkylbenzolsulfonat 
Natriumcarbonat 
Natriumsilikat, Modul 2,4 
Salze aus Losung 
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ll,17Gew.-% Wasser 

Spriihgranulat 3 : 1 0,00 Gew.-% Na-C 9 -i 3 -Alkylbenzolsulfonat 

1,65 Gew.-% Ci6-i8"Fettalkohol + 5 EO 

58,75 Gew.-% Zeolith4A 

4,50 Gew.-% Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer, Na-Salz 

1 ,00 Gew.-% 1 -Hydroxyethan- 1 , 1 -diphosphonsaure (HEDP) 

3,00 Gew.-% Natriumsulfat 

0,85 Gew.-% Natriumhydroxid 

5,00 Gew.-% optische Aufheller 

0,50 Gew.-% Salze aus Losung 

14,75 Gew.-% Wasser 



Das gut rieselfahige Vorgemisch wies nach dem Verlassen des Mischers ein Schiittgewicht 
von ca. 400 g/1 auf und wurde in einen Zweiwellenextruder der Fa. Lihotzky gegeben und 
unter Druck plastifiziert und extrudiert. 

Das plastifizierte Vorgemisch verliefl den Extruder bei einem Druck von 85 bar durch eine 
Lochplatte mit Austrittsbohrungen von 0,5 bzw. 0,7 bzw. 0,85 bzw. 1,2 mm Durchmesser. 
Die extrudierten Strange wurden mit einem rotierenden Abschlagmesser auf ein 
Lange/Durchmesser-Verhaltnis von ca. 1 abgeschlagen und in einem Marumerizer® 
verrundet. Nach dem Absieben der Feinanteile (< 0,4 mm) und der Grobanteile (> 2,0 mm) 
wiesen die Extrudate die in Tabelle 2 genannten physikalischen Eigenschaften auf. 



Tabelle 2: Physikalische Eigenschaften der Duftperlen 





DUP1 


DUP2 


DUP3 


DUP4 


DUP 5 


DUP 6 


Schiittgewicht [gl"] 


760 


750 


770 


800 


790 


805 


realisierte 


0,5 


0,5 


0,5 / 0,7 


0,7/ 


0,7/ 


0,85/ 


Granulatdurchmesser [mm] 






/ 0,85 / 


0,85/ 


0,85/ 


1,2/ 








1,2 


1,2/1,4 


1,2 


1,4 
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Die erfindungsgemaB hergestellten Duftperlen DUP 1 bis DUP 6 wurden mit analog 
zusammengesetzten Extrudaten verglichen, bei denen die betreffenden Parflimole in 
ublicher Verfahrensweise auf die extrudierten und verrundeten Partikel, die mit 
feinteiligem Zeolith abgepudert waren, aufgespriiht wurde. 

Um die erfindungsgemaBe Variante der Aufteilung der Duftstoffe zu demonstrieren, wurde 
weiterhin ein Extrudat hergestellt, das einen Teil des Parfums enthielt und dariiber hinaus 
mit dem Rest des Parfums bespruht wurde. Dieses Mittel wurde mit einem 
Vergleichsextrudat verglichen, bei dem die Gesamtmenge des Parfums via Bediisung 
aufgebracht wurde. 

Die Zusammensetzung der Parflimole, die in den einzelnen Duftperlen verwendet wurden, 
ist in Tabelle 3 angegeben. Die Beduftung des Produkts sowie von behandelten Textilien 
(Baumwolle) wurde als subjektiver Geruchseindruck von Parfumeuren beurteilt. Hierbei 
geben die Zahlenwerte in der Bewertungstabelle (Tabelle 4) die Anzahl der Parfumeure an, 
die die jeweiligen Produkte bzw. die mit dem jeweiligen Mittel behandelten Textilien als 
„starker duftend" eingestuft haben. Da in den unterschiedlichen Riechtests eine 
verschiedene Zahl von Parfumeuren anwesend war, addieren sich die Werte in den Spalten 
„Parfumeure" nicht immer auf den gleichen Wert. Der erste Block der ersten Spalte 
(Produkt) ist folglich so zu lesen, daB von 5 Parfumeuren 4 die erfindungsgemaB 
hergestellten Extrudate als starker duftend bewertet haben. Die Ergebnisse der Riechtests 
sind in Tabelle 4 zusammengefaBt. 



Tabelle 3: Zusammensetzung der Parflimole [Gew.-%]: 



Parfiimol DUP 1, 3, 5 




Bergamo tte6l 


15,0 


Dihydromyrcenol 


20,0 


Citronenol Messina 


7,5 


Mandarinenol 


2,5 
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Orangenol siifl 


.5,0 


Allylamylglycolat 


2,0 


Cyclovertal 


0,5 


Lavandinol grosso 


2,5 


Muskateller Salbeiol 


1,0 


Lilial 


2,0 


p-Damascone 


0,1 


Geraniumol Bourbon 


3,0 


Hedione 


5,0 


Cyclohexylsalicylat 


4,0 


Vertofix Coeur 


10,0 


Iso-E-Super 


5,0 


Ambroxan 


1,6 


Ethylenbrassylat 


10,0 


Evernyl 


1,0 






Parfumol DUP2, 4, 6 




Phenylethylakohol 


52,0 


Dimethylbenzylcarbinylacetat 


2,5 


Iraldein gamme 


5,0 


Phenylessigsaure 


0,5 


Geranylacetat 


2,0 


Benzylacetat 


30, 


Rosenoxid L 10% in DPG 


2,5 


Romilat 


20, 


Irotyl 


0,5 


Cyclohexylsalicylat 


20,0 


Floramat 


10,0 
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Tabelle 4: Duftverstarkung (Praferenz der Intensitat) 





Parfiimeure (Praferenz der Intensitat) 




Proaukt 


feuchte Wasche 


trockene Wasche 


U,4 to ranumoi via vur J (up mm) 


A 




-j 
.? 


V/ 5 *T /0 IT CllXLlIlItJl IdUig&jUl Hill J 


1 


1 


1 


U,4 u /o rariumol via JJUJr d + 

0 1 % Parfnmnl fanfapwmht^ 

V5I /O r CLLIUIIIUJ. ^dUl^C'Opi UUly 


A 


C 

D 


A 


0,5 % Parfumol (aufgespruht) 


2 


1 


2 


0,2 % Parfumol via DUP 1 + 
0,2 % Parfumol via DUP 3 


4 


6 


4 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


2 


0 


2 


0,4 % Parfumol via DUP6 


4 


5 


4 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


1 


0 


1 



In einer weiteren Testreihe wurden jeweils zwei Produkte iiber Duftperlen beduflet, 
wahrend ein drittes auf herkommliche Weise iiber das Aufspriihen der gleichen Menge 
Parftim beduftet wurde. Die Proben wurden dabei durch sechs verschiedene Parfiimeure 
bewertet, wobei diese eine Raiigfolge mit der Wertung 1 („duftet am besten") bis 3 
(„schlechtest duftendes Produkt") vornahmen. Die Ergebnisse dieses Drei-Produkte-Tests 
zeigen die Tabellen 5 und 6, in denen die Werte in der jeweils vorletzten Spalte die Summe 
aus den sechs Einzelwerten darstellen. Diese Spalte stellt somit die gemittelte Rangfolge 
iiber die Bewertungen der sechs Parfiimeure dar, wobei im Gegensatz zu den oben 
angegebenen Tabellen die kleineren Zahlen die besseren Duftergebnisse charakterisieren 
(ranking) Die letzte Spalte zeigt die gemittelte Plazierung. 
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Tabelle 5: Duftverstarkung auf feuchter Wasche (Praferenz der Intensitat) 





Parfumeure (Praferenz der Intensitat) 




feuchte Wasche 


2 


Platz 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


3 


3 


2 


1 


3 


2 


14 


3 


0,4 % Parfumol via DUP 3 (0,5 mm) 


1 


1 


1 


3 


z 


1 
1 


ft 

y 


1 


0,4 % Parfumol via DUr 4 (1,2 mm) 


2 


2 


3 


2 


1 


3 


1 1 




0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


2 


3 


3 


3 


3 


2 


16 


3 


0,2 % Parfumol via DUP 3 (0,5 mm) + 

f\ f> n / Tl £il ill _ " ^ T"\T TTi C /I O 

0,2 % Parfumol via DUP 5 (1,2 mm) 


1 


1 


2 


1 


1 


1 


7 


1 


0,2 % Parfumol via DUP 4 (1,2 mm) + 
0,2 % Parfumol via DUP 5 (1,2 mm) 


3 


2 


1 


2 


2 


3 


13 


2 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


3 


2 


3 


3 


3 


3 


17 


3 


0,2 % Parfumol via DUP 4 (1,4 mm) 


2 


3 


1 


1 


2 


2 


11 


2 


0,2 % Parfumol via DUP 6 (1,4 mm) 


1 


1 


2 


2 


1 


1 


8 


1 



Tabelle 6: Duftverstarkung auf trockener Wasche (Praferenz der Intensitat) 





Parfumeure (Praferenz der Intensitat) 




trockene Wasche 


Z 


Platz 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


3 


3 


2 


3 


2 


2 


15 


3 


0,4 % Parfumol via DUP 2 (0,5 mm) 


1 


1 


1 


1 


3 


1 


8 


1 


0,4 % Parfumol via DUP 4 (0,5 mm) 


2 


2 


3 


2 


1 


3 


13 


2 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


3 


2 


3 


3 


2 


3 


16 


3 


0,2 % Parfumol via DUP 3 (0,5 mm)+ 
0,2 % Parfumol via DUP 5 (1,2 mm) 


1 


1 


2 


1 


3 


1 


9 


1 


0,2 % Parfumol via DUP 4 (1 ,2 mm) + 
0,2 % Parfumol via DUP 5 (1,2 mm) 


2 


3 


1 


2 


1 


2 


13 


2 


0,4 % Parfumol (aufgespruht) 


3 


3 


2 


3 


3 


3 


17 


3 


0,2 % Parfumol via DUP 4 (1,4 mm) 


2 


1 


3 


1 


2 


2 


11 


2 


0,2 % Parfumol via DUP 6 (1,4 mm) 


1 


2 


1 


2 


1 


1 


8 


1 
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Patentanspruche: 

1. Verfahren zur Herstellung von Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, 
mit Schiittgewichten oberhalb von 700 g/1, dadurch gekennzeichnet, dafi ein festes 
und im wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum 

einer Granulation oder PreBagglomeration unterworfen wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das feste und im 
wesentlichen wasserfreie Vorgemisch einer PreBagglomeration, vorzugsweise einer 
Extrusion, einer Wakzenkompaktierung oder einer Pelletierung unterworfen wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Vorgemisch insgesamt einen Wassergehalt von nicht mehr als 15 Gew.-% aufweist, 
wobei dieses Wasser nicht in freier Form vorliegt und vorzugsweise der Gehalt an 
nicht an Zeolith und/oder Silikaten gebundenem Wasser nicht mehr als 10 Gew.-% 
und insbesondere nicht mehr als 7 Gew.-% betragt. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Tragerstoff(e) ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Tenside, 
Tensidcompounds, Di- und Polysaccharide, Silikate, Zeolithe, Carbonate, Sulfate 
und Citrate in Mengen von 65 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 70 bis 90 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, eingesetzt werdem 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bsi 4, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Tragerstoff(e) ein oder mehrere Aniontensidcompounds oder Aniontenside, 
insbesondere Seifen, in Mengen von 75 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 80 bis 90 
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, 
eingesetzt werden. 
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6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Tragerstoff(e) ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Natriumsalze von 
gesattigten oder ungesattigten Cg- 2 4-Fettsauren, vorzugsweise von gesattigten oder 
ungesattigten Ci2-i8-Fettsauren und insbesondere von gesattigten oder ungesattigten 
Ci6-Fettsauren, in Mengen von 75 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 80 bis 90 
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, 
eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Hilfsstoff(e) ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Polyethylenglycole, der 
Fettalkoholalkoxylate und der Fettsaurealkoxylate in Mengen von 1 bis 10 Gew.-%, 
vorzugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und insbesondere von 5 bis 7 Gew.-%, jeweils 
bezogen auf das Gewicht des entstehenden Formkorpers, eingesetzt werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als 
Hilfsstoff(e) ein oder mehrere Stoffe aus der Gruppe der Polyethylenglycole mit 
Molmassen zwischen 2 und 15 kgmol" 1 , vorzugsweise zwischen 4 und 10 kgmol* 1 , 
in Mengen von 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und 
insbesondere von 5 bis 7 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht des 
entstehenden Formkorpers, eingesetzt werden. 

9. Verwendung von Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, mit 
Schuttgewichten oberhalb von 700 g/1, hergestellt nach einem der Anspriiche 1 bis 
8 durch Granulation oder PreBagglomeration eines festen und im wesentlichen 
wasserfreien Vorgemischs aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum 

zur Beduftung von Wasch- und Reinigungsmitteln. 

10. Wasch- oder Reinigungsmittel, enthaltend Duftstoff-Formkorper, insbesondere 
Duftperlen, hergestellt nach einem der Anspriiche 1 bis 8, in Mengen von mehr als 
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0,5 Gew.-%, vorzugsweise mehr als 1 Gew.-% und insbesondere mehr als 2 Gew.- 
%Jeweils bezogen auf das Wasch- oder Reinigungsmittel. 

11. Wasch- oder Reinigungsmittel, hergestellt durch Vermischen von mindestens zwei 
Compounds, wobei mindestens ein Compound, aus Duftstoff-Formkorpern, 
insbesondere Duftperlen, mit Schuttgewichten oberhalb 700 g/1 besteht, die durch 
Granulation oder PreB agglomeration eines festen und im wesentlichen wasserfreien 
Vorgemischs aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 1 0 Gew.-% Hilfsstoff(en), 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfiim sowie 

d) 1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% und insbesondere 1 bis 2 
Gew.-% eines oder mehrerer Stoffe aus der Gruppe der Farbstoffe, 
optischen Aufheller, Komplexbildner, Farbubertragunsinhibitoren, Enzyme 
und soil-release-Polymere 

besteht. 

12. Verfahren zum Aufbringen von Duftstoffen auf Textilgut in einer Waschmaschine 
durch Zugabe von Duftstoff-Formkorpern im Spiilgang, dadurch gekennzeichnet, 
daB Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, mit Schuttgewichten oberhalb 
700 g/1, hergestellt nach einem der Anspriiche 1 bis 8 durch Granulation oder 
PreGagglomeration eines festen und im wesentlichen wasserfreien Vorgemischs aus 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 1 0 Gew.-% Hilfsstoff(en) sowie 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfiim, 

in den Wasch- oder Spiilgang eines maschinellen Waschverfahrens zur nassen 
Wasche gegeben werden. 
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